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RESUMEN 
 
 Las nanofibras de carbono poseen unas propiedades potenciales excepcionales que les 
hacen ser unos candidatos ideales para ser empleados como refuerzo para todo tipo de 
matrices y en especial para las vítreas o cerámicas. En este trabajo se han desarrollado 
nanocomposites de matriz vítrea/nanofibra de carbono mediante un proceso sencillo de 
generación de nanofibra de carbono in situ y posterior sinterización en caliente (Hot-
Press). Estos materiales han sido preparados empleando como matriz vítrea un vidrio 
comercial de borosilicato 3.3 con diferente grado de porosidad el cual fue 
homogéneamente impregnado con catalizador metálico, que actuará como centro de 
formación de nanofibra de carbono. Posteriormente el vidrio se sometió a un único 
tratamiento térmico a baja temperatura y tiempo moderado en atmósfera de 
metano/nitrógeno generándose el nanocomposite de vidrio/nanofibra de carbono. 
Finalmente el nanocomposite fue sinterizado empleando Hot-Press con tratamientos a 
temperaturas moderadas, obteniendo un material compuesto de matriz vítrea reforzado 
con nanofibras de carbono de una elevada densificación y en dónde no se apreció la 
degradación de la nanofibra de carbono. Dado que la formación de nanofibra de 
carbono está supeditada a la porosidad inicial de la matriz, se han obtenido 
nanocomposites con propiedades muy diferentes. Se han conseguido materiales con una 
conductividad eléctrica de hasta 31 S.m
-1
, valor que es muy superior al que presenta la 
matriz vítrea (10
-10
-10
-14 
Sm
-1
) y con valores de microdureza similares a los que presenta 
la matriz vítrea (4-5 GPa). 
 
PALABRAS CLAVE: Nanocomposites, nanofibra de carbono, propiedades eléctricas. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Los nanorefuerzos de carbono, ya sean nanotubos (NTC) o nanofibras (NFC) han 
despertado un gran interés en las últimas décadas debido a las excepcionales 
propiedades que presentan. Debido a esto existen un gran número de trabajos donde se 
emplean como refuerzos de matrices metálicas, poliméricas, cerámicas y vítreas [1,2]. 
Sin embargo, en la mayoría de los casos el problema fundamental es la necesidad de 
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conseguir una dispersión homogénea del nanorefuerzo dentro de la matriz, de manera 
que el nanocomposite finalmente obtenido presente las propiedades para las que ha sido 
diseñado. Existen multitud de procedimientos que se pueden seguir para alcanzar buenas 
dispersiones de NFC en matrices orgánicas o inorgánicas, siendo una de ellas  y que es 
la que se ha seguido en este trabajo, la generación in situ de las NFC. Dicho 
nanorefuerzo se ha obtenido en una matriz vítrea porosa con un tamaño de poro 
homogéneo y conocido para lo cual se ha seguido un proceso sencillo consistente en la 
impregnación de la matriz con un catalizador metálico y posterior tratamiento térmico 
para generar las NFC mediante descomposición catalítica de metano. Una vez obtenidas 
las NFC sobre la matriz, es necesario consolidar ésta última y, por ello, para evitar la 
degradación del nanorefuerzo durante la etapa de consolidación los estudios más 
recientes proponen el empleo tanto de técnicas convencionales tales como el Hot-press 
[3,4] o no convencionales como es la sinterización empleando descarga eléctrica (SPS) 
[5,6]. En este trabajo se ha empleado como método de sinterización de los 
nanocomposites vidrio/NFC el Hot-press que realiza de forma simultanea el 
calentamiento y la aplicación de una fuerza uniaxial. 
 
El objetivo de este trabajo es obtener nancomposites densos de vidrio/NFC a partir de 
diferentes matrices porosas de vidrio de borosilicato comercial y estudiar la variación de 
la microdureza y la conductivad eléctrica en función del contenido en NFC. 
 
2. PRODECIMIENTO Y TÉCNICAS EXPERIMENTALES 
 
Se han empleado vidrios comerciales porosos de tipo borosilicato (PL), cuya 
composición es la siguiente: SiO2 (81 %); B2O3 (13 %); Na2O (4 %) y Al2O3 (2 %). La 
densidad real de todos ellos es 2.23 g/cm
3
. El tamaño medio de poro de estos vidrios se 
recoge en la Tabla 1. 
 
Nombre Tamaño medio de poro (µm) 
PL5 1-4 
PL4 10-16 
PL3 16-40 
PL2 40-100 
Tabla 1. Diámetro de poro de los vidrios utilizados. 
 
Los vidrios porosos comerciales fueron impregnados con una disolución de catalizador 
metálico durante 48 horas. Finalizado este tiempo el vidrio fue lavado con agua de tipo 
miliQ, filtrado y secado a 180 ºC durante 24 horas. La formación de las nanofibras de 
carbono se llevó a cabo introduciendo en cada uno de los vidrios porosos impregnados 
en un horno tubular de alúmina, con una atmósfera controlada de CH4/N2. Se efectuó un 
calentamiento hasta 600 ºC a 10 ºC/min manteniéndolo durante 3 horas. Una vez 
comprobada la formación de NFC, los nanocomposices vidrio/nanofibra de carbono 
fueron sinterizados empleando la técnica de prensado en caliente, en la que las muestras 
fueron calentadas y prensadas uniaxialmente a 20 MPa empleando atmósfera de argón. 
Para este proceso de sinterización se utilizaron temperaturas moderadas de menos de 
600 ºC manteniendo esta temperatura durante 1 hora con el fin de llevar a cabo la 
sinterización de la matriz vítrea y preservar la integridad del refuerzo. 
La microestructura de los nanocomposites de vidrio/NFC ha sido estudiada a partir de 
las superficies de fractura de cada uno de ellos mediante microscopia electrónica de 
 MATERIALES COMPUESTOS 13 3 
 
barrido con un equipo de emisión de campo (FE-SEM Hitachi S-4700). La densidad 
teórica de cada uno de los nanocomposites se ha determinado empleando la regla de las 
mezclas. La densidad aparente se ha calculado a partir del principio de Arquímedes 
mediante inmersión en agua. A partir de los valores de densidad aparente y densidad 
teórica se ha estimado el grado de densificación de cada uno de los nanocomposites de 
vidrio/NFC después de su sinterización mediante Hot-press, para lo que se ha definido 
la densificación mediante la ecuación (1): 
 
Densificación = (D.aparente/D.teórica)x100   (1) 
 
Para evaluar la resistencia mécanica se ha medido la microdureza Vickers (HV) de los 
nanocomposites de vidrio/NFC obtenidos mediante medidas de microindentación. Se ha 
usado un diamante piramidal Vickers de sección cuadrada unido a un analizador Leitz. 
Los valores de microdureza HV, se obtienen de la medida de la huella que queda en el 
material tras 15 s de carga, empleándose una carga de 4.9 N. Cada ensayo se repitió diez 
veces mostrándose los resultados como la media de todas las medidas. La microdureza 
Vickers puede definirse mediante la ecuación (2): 
 
HV = 1.854P/l
2     
(2) 
 
Donde HV se expresa en GPa, la carga aplicada (P) se expresa en N y las diagonales de 
la huella producida (l) en µm. Finalmente, se ha medido la conductividad eléctrica por el 
método de los 4 polos mediante un multímetro (Modelo 2410, Keithely Instruments 
Inc.). Se utilizaron probetas prismáticas con los polos pintado de plata. 
 
3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1. Fotografías FE-SEM del PL5 original (a) y con NFC crecidas in-situ (b). 
 
A partir de vidrios de borosilicato comerciales con una porosidad conocida (Tabla 1), 
mediante un proceso sencillo de infiltración de catalizador metálico y tratamiento 
térmico en atmósfera controlada de metano/nitrógeno se han obtenido nanocomposites 
de vidrio/nanofibra de carbono. Se ha partido de vidrios porosos con un amplio 
intervalo de tamaño de poro para ver cómo influye dicho parámetro tanto en los 
nanocomposites obtenidos como en las propiedades de los mismos (microdureza 
Vickers y conductividad eléctrica). En la Figura 1 se muestran las microfotografías del 
vidrio poroso con el menor tamaño de poro, es decir PL5 (1-4 micras), antes y después 
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del proceso de formación de nanofibra, Figura 1(a) y (b), respectivamente. Tal y como 
puede apreciar en dichas microfotografías efectivamente en la matriz vítrea se han 
formado nanofibras de carbono tras el proceso seguido de impregnación-tratamiento 
térmico. Puede comprobarse como estas NFC están distribuidas homogéneamente a 
través de toda la superficie del vidrio. Similares crecimientos de NFC se han observado 
en el resto de los vidrios porosos PL. 
 
Todos los nanocomposites de vidrio/NFC fueron sinterizados mediante Hot-press a 
temperatura próxima a 600 ºC. Los resultados de densidad aparente y teórica así como 
el grado de sinterización obtenido para cada uno de ellos, estas recogidos en la Tabla 2. 
En dicha tabla puede apreciarse que el grado de sinterización alcanzado es bastante 
elevado siendo para el caso de los PL3 y PL2 cercano al 100 %. Esto es debido a que a 
medida que disminuye el diámetro de poro del vidrio se forma de una manera más 
efectiva NFC, y este mayor contenido en NFC influye notablemente en la sinterización 
del nanocomposite obtenido tal y como indican Boccaccini et al.[7] 
 
Nombre D. Aparente 
(g/mL) 
D. Teórica 
(g/mL) 
Densificación 
(%) 
PL5 1.97 2.23 88 
PL4 2.05 2.25 91 
PL3 2.19 2.25 97 
PL2 2.21 2.24 99 
Tabla 2. Densidades aparente y real y grado de densificación alcanzado por los 
nanocomposites vidrio/NFC sinterizados mediante Hot-press. 
 
Los valores de microdureza Vickers obtenidos se dan en la Tabla 3. Como es lógico 
dichos valores aumentan al aumentar el grado de sinterización del nanocomposite 
obtenido (Tabla 2), y por lo tanto se obtienen los valores más altos para el caso de los 
nanocomposites obtenidos con los vidrios PL3 y PL2, donde se obtienen valores 
similares a los de la matriz vítrea y cuyos valores comprendidos entre 4 y 5 GPa. 
 
Nombre HV 
(GPa) 
Conductividad eléctrica 
(Sm
-1
) 
PL5 n.d. 30.97 ± 0.33 
PL4 n.d. 4.16 ± 0.05 
PL3 4.15±0.48 1.77 ± 0.02 
PL2 5.89±0.35 n.d. 
Vidrio 6-7 10
-10
-10
-14
 
Tabla 3. Valores de microdureza Vickers y conductividad eléctrica de los 
nanocomposites vidrio/NFC sinterizados mediante Hot-press. 
 
Sin embargo, los valores de conductividad eléctrica (Tabla 3) siguen la tendencia 
contraria y los valores más altos se obtienen para el nanocomposite del vidrio PL5 
aumentando un orden de magnitud con respecto a los nanocomposites de los vidrios PL4 
y PL3. Si se comparan estos resultados con los obtenidos para la matriz vítrea (Tabla 3) 
se puede concluir que se ha pasado de un material aislante (vidrio PL) a un material 
bastante conductor (nanocomposite PL-NFC in-situ). 
 
3. CONCLUSIONES 
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A partir de vidrio poroso comercial con una porosidad determinada, en primer lugar se 
ha llevado a cabo una impregnación homogénea de catalizador metálico la cual ha 
servido de fase catalítica para producir in-situ nanofibras de carbono mediante 
descomposición térmica de metano. Como resultado se han obtenido nanocomposites 
vidrio/nanofibra de carbono con distinta cantidad de nanofibra en función del tamaño de 
poro del vidrio poroso empleado. Con el fin de preservar la integridad de la fase de 
refuerzo se ha llevado a cabo la sinterización del nancomposite vidrio/nanofibra de 
carbono mediante Hot-press. Como resultado de esta sinterización se han obtenido 
materiales con un elevado grado de densificación (≈ 100 %), con una microdureza 
Vickers similar a la que presenta la matriz vítrea (≈ 6 GPa) y una conductividad 
eléctrica de varios órdenes de magnitud superior a dicha matriz (≈ 31 Sm-1), hecho que 
es debido a la presencia de las nanofibras de carbono. 
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